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Abstract 



Method for puriiying (co)polycarbonate or polyestercartoonate, pref* polycarbonate, prepc . by a two-phase 
boundary layer orocess, in order to remove Impurities from the prodn. process, comprises the following 
steps : (1) the prodn. process mixt is sepd. into an organic phase contg. polycarbonate v\nd an aq. phase 
contg. salts ; (2 » the organic phase is mixed with dilute mineral acid to remove any catalyst and then it is 
washed ; (3) tho aq. phase is sepd from the two-phase mixt. from step (2) and the orgari-c phase is opt. 
passed over one or more coalescers to remove any salt-eontg. water ; (4) the organic phase is washed with 
water or opt. dilute acid again in at least one washing and sepn. step ; and (5) the aq. phase is removed 
from the organi ; phase which is then opt passed over one or more coalescers to remov ? water All of the 
coalescers are oacked with a material that has strongly hydrophobic surfaces and at lea ,1 one coalescer is 
used for a phase sepn. step. 
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<S) Verfahren *ur Reinigung von Polycarbonat 

(9) Die Erffodi mg betrifft ein ftainigungsverfehren fOr FoJycar- 
bonate, hamwtant nach dun. ZivoiphasangrBnzflachwvaf- 
fahran, boi dam gerfnge Rodtmongan produktionsbadlngter 
Verunralnlgi,r>gan, insbefiondere Saiae, mit Hllfe eines mehr- 
stuflgen Wa*firv-/l>annpfoza?s©5 untar Varwwidung minde- 
stena airtfc* hydrophoben Coateocers aus dor organ Isohen 
lo&ung das Polymers antfamt warden. 
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Beschreibung 

Die Erfiniluns betrWft rin Re'migungsverfahren Rlr Polycarbonate, insbesondert ^™ ris, **^ a ^?^ 
c^lv^b^^^pX^tErtarbSiwlc, hergestellt nach dem Zweipnasengrenzfladtenve^oj bei dem 
«^K^^t3^SS^eru^Wgungei^ insbesondere Salze, mh HBte eine* nteursttfigen 
5 wS^S^« S V«Sng rmndestelfrines hydrophobe* Coalers ans do- orgamschen 

chSI^St Bdspidhaft sri hier auf die Damellung der Orundlagen des. H^StSSSto^ 
I0 Sctak-Ch «J.Btry and Physics of Polycarbonates'. Intervenes Publishers, New York. 1964, ^R. 

PoN^^t^ die nach dem Grenzflachenverfahren hergestellt werden. enthalten afa Verunr«u^ genn- 
BB M^^Sdfc dte<Mitit des Kwnststofts negatlv beeinflussen fefcmen. Zum Beispiel wri die Hydroly- 

^S^rSoT^.^STphase in der organischenPhase 
, 5 chen^mt^^edllcher GnjBe. Nach der Reaktion wird die organise Phase 

Esd^rSnTrermErfaB und mehrere Waschstufen getrecnt. Durch die bob* ViskosjOt der ''°*™^ t £e 
b^XkiS^ufarbeitungsvcrf ahr^a die frinsten Trfipfchca nicht ^^^^S^& 
^Z7«r nochMutteriauge ausd^Reakoon.Die Mutterl^bestebt aus Sa^n^sondcre 
NatfumcUorid, Natriumcarbonat, eventual! NatriumsuKat und Spuren unreagierter Rohstofce wie Phenol, 
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^ SSrFbSg wild verursadnlurcb geringe Nfengra Wa^in der *«;^^ B l"*^ 
Wen RKtsahe tondensleren. Wenn man die Lostmg bei - ^p^^^P^^f^T^^l^^ 
unTLlysicrt. so stent inan fest daB die oben erwJhnten Veruxn^ungungen dann n finden * ^£ b **T 
de PoJymerUfcung ist glasUar. Das Ausfriercn des Restwassers als Reimgungsmethode ist aber costspielig nod 
inahegoadBi-e im tedmischen MaBstab au nmttgndlidi und atlfwendig. . 

die teuwek* bei Raumtemperatur trObende Losung nkht emer iiachgeschalteten I^nvdhfiMM ^^f^ 
M^dTdieFiltertacher schbatd mit gelierteni Polycarbonat verstopfen. Fine FemstfUtnitiQn kommt daner zur 
Enif enutnfi von Restmengen salznaltigen Wassers audi debt in Ftage. _ M . . r „i„-_ 

Es iMmindsStdich bekannt, schwicrig writer zu benandelnde Enrolsionen durch den Ensatz-on <^scera 
zu bn^M^restUche Sen au Wasser aus zum Beispiel Wasserm ° I - E ^"^r ^^^^Q 
Uddba und T.E Degdeesan ht -Handbook of Solvent Ennrfrf, Herausgeber ^^^^."^.f 
Han»u, To tat Wileyand Sons, Now York, 1983, & 125 ft wird der Emsao von MropWen Ob^3dicntt^a- 
l^^Enuedrignng des Kontafawinkels bei der Benetzung und air Verbessemng der Coa^nzraptobtei 
(^h^anXokofSolvent Extraction, S. i3*Kai>.4w4.1).AlleVei^.nfcen^ 
Ben tmd imTprrrhi'^'*™ KftinhinationennASeoaratorenwarenjedochonne Erfoig. , . . , , - 

aSK deTErfiS wares, rin Rrinigungsvcrfahren fQr die Polycarbonadosung zo daadfe 
gcnKi NachteueS aufwefet und es erWglicfat, den Resteer- und Resbalzgehalt der ><olycarbonatl6- 

^^h^lt&emaB .riost dumb cm Vcrfabren z^; Rrinjgnng von Oopo^- 
bonat oder" Poly estercarbonat, insbesondera PoK/earbonat. hergesteflt nach < ^ n f ^ e ' B ^^ n ^ ( *^ 
fahren vor piodukdoiisbedingtea Venni«adgungen,daB dadurch gekainaacbnet "S^^^f^jl^r 
Sg^b^erffilSMbchtnig aus pc^arboaatbaldger 

Phase in 6 ner ersten Trennstufe in die zwei Ptosen getrennt, die organsche Phase an^eBendwut verdOnnter 
X^tczut Entf ernnng von gegebenenfalls verbliebenem Katalysator verm^bt tind gew^jen wird. dw 
™Shindei * Zwelohasefl^miscb & einer Pliasenentrennvorricbtung von der waBngen .Phase *efreit wird, die 
vefbKd^ P^hSo^a^tige o^aniscbe Phase gegebenenfalls uber ™™^?^^2?^<£?%* 
wird zU r ^freiu^von anhaftendenTsalznalugein Rartwasser, und ansobfiefiend die PolyoOrbocat^nge 
SScv P^^n^destens^^wdteren Wasch- undTrennvorgang emeut ^tWa^cdcrgegebenen- 
K^m^Slure gewaschen, in einer Pnasentrennvorri^nmg von der ^^^f^ 1 ,^^ 
n^aDs in emem oderl mehreren hintereinandcr Eegendefl Coalescetn v ©n aidiaf^OT Rest*ass^ gettennt 
S^Te v^endeten Coak seer mit einem Material mit stark hydropbober Oberflildie ^packt smd, and 

mindesteE ! jedoch ria Coalescer zur Phas entrennung eingeetzt wird. „ 

cKwli bevorzugte (aromatfache) Polycarbonate oder (anwjaljsche) Copoly^^ ^e beim ^m- 
dunWelmafien Verfahrcn zur Anwending kommen. and solche auf der Basis von B«pbenote^ Hyd»cb> 

^h^Sde.^^roxyphenyO-ethrr, BlsKhydroxyphwylHcetone.^Chydro^h^n^^ 
dro^hK^iide^^hyd^ soww deren kemalkyherte und kernhalo- 

ee B^o^fiSn%er aroniatisehe Polyestewarbonate Anwendnng im erfmdnngsgemaBM VeAhren, dfe 
□nfS^n^ma^tischelDioUns^ 

^^^^^^^^oS^^h^ hierzu smd bdspielsweise die bereits -ben genannten, 
r^eSmlinS^^aun^^ beiipielsweise Orthophthalsaure, Terephthalsaur* IsophU^jnre, 

Sure! *v?Ben^nond^bo P n S iu>e, 4.4'-DiphenyleA^bwa«re, ^phenyUanf^daarbodsaure. 
^^.(^carbo^henylj-propan tmd Trimethyl-S-phenylindai^'-dicart onsaure. 
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In exner b*vorzugten Variants des erftodungsgemlflen Verfchrens wird 
wid TSmscke Water der letzten Pbasentr cnnvorricfatung eingesetzt Der Coalescer «£*It «fif^g^B 
SSS«^ hydrophobe* MateriaL Als bevorzagtes Material wW em RKerww A^SK 
ftserTpSJ ^l^pylen- odeV Po^traflaorcthytenfascro eingesetzt Besonders bevorzagt sind PoMetrafluoret- 

^I^Stz smkoaisierter Filter als hydrophobes Coalescennaterial erwies st^j^QCh nach Wngerem G*- 
brauou als v*rgleicbsweise weniger gut gcrignet, da sich die OberflSche teilweise aWSste. 

sch^Pha^vSto 100*Cb«vo™gtvon30 b»50PC BcvorzugtwirddieorgaDische Phase va^dcmEmlauf 
indciiCoa3esar«if£25*C;insb C sonder e 5-20 B Cgekflh3L nu«.i« ^^sBm 

Als Pbaserttreaavonrchtungen zar Abtrennung von organischer tmd waBnger Phase im erfodwgsgemaBen 
Verfahren kdnnen grundsatzlich bekannte TrenngefcBe, Phaseweparatoren, Zentnf ugen, , EJCOTta^^IoDnen, 
eine ^Combination Miscfafir/Absetztank, allein oder in bellebiger Kombiimtbn umeranandcr emg«etzt werden. 
In einer bevorzugten Verfalirensvariante wird ein Coalescer erst nach dem drtiten uzsbesona*re nadi oem 
viertert WaschVTreunvorgang hinter der Pbasentrennvorrichtong eingesetzt. 

Die organische Phase entbalt je nach HersteUnngsproaeB afe^^^ b ^^^^3^^^ 
undVcxier Chlorboteot wobei der Chlorbenzolantal in einer Misdiuag nut Metbylenchlond Ms 60Gew.% 

b ^afv«rfXen wird Qbb'eherweise bei Umgebuitgsdruck oder lekht erhdhtem Druck (einlge Jar) dnrchge* 

ffi Dfe aus dem Verfahren erhaltliche Polycarbonadasong wird anschfiefiead in an sich beksnnt*x Weise vom 
Losungsmittel befreit and das erhaltene Polycarbonat in ubKcher Weise isoficrt und weherverarbertet 

Die mit can erfindttagseeiniBeii Verfahren zu entferoenden Verunremignngen sind tta-Swc, restUcner 
Kjitalysatorfc B. Triethylamia oder n-AJMpipericBn) oder Kettenabbrecter und nicht umgesctzte* Monomer. 



Vergleichsversudi 



Die bus ener kontinuieriidicn Anlage zur Herstellung von Polycarbonat (Gewk^mittcl-Moigwicht Mw:ca* 
30 000) nach dem Zweiphasengrcnznachenverfahren anslaufende Mischung aus PoIycaAoiutt-LWung und Mat- 
terlauTC wvrde in oner Nachbehandlung extrahiertundgcwascheiLliider Nadtehandlungsstrec** waren nach 
einern Treoagef iB 6 Trennstufen nachgeschahet, urn die wfiBrige Phase nach jedem Wascneo wn derorgaitt- 
scben Phasi^abzutrennen. Die organische Phase wurde nach dent Trcnnge&B nod vor der ersten : r«mstafe mit 
Wasser und vor der zwdtenTrennstufe mit etwa lttiger Mmerakanre gemischt nnd gewaschen. K. den we tterett 
Trennstufen wnrde mit vollentsalztem Wasser gewaschen. Die behandelte Polycarbonat-LS^ungwes wShrrad 
der Wasch- qnd Tremwozesse eine Temperatur von etwa 30° C auf. Die abgeschkdene waBngt Ptos« wurde 
nach dem 1 reimgefaB bzw. naeh der & TVennstuf e jeweiis anaiysiert; tasbesondere auf ihren Safegehalt rtoha 
mil der Salzgehalt im separierten Wasser von Stufe zu Stufe, wie man dw Tabelle 1 OTtnehpwi kann. Man 
k5nnte hieraus mnfichst annehnien, daB cfie arganische Phase nach der leizten Trennstufe wertf«tgenecd von 
Salz befreil sind Es bleibt jedoch in der organischen Phase rfn stdrcodsr mcht zu entf ernender ^saOzgehalt 
der zu Verkrnstungen und Vcrunreintoingen an AnlageteOen, insbesoadere Warmetouschern, M der Water- 
verarbekimg deroreanischen Phase; die das Polycarbonat enthalt. ffthrt Die Vcrunremiguiigen f«hren nachfol- 
gead zu Eic buBen hinsiditlich der Produktqoalitat des gereinigten Po(ycarbonats. 

fieispideibis7 

Es wurdu: <fie glelche Anlage wie im Vergiefchsversuch verwendet Abwechselnd wurde jefcr Trennstufe 
entsprechend dem Vei^icfasversuch, ein Coalescer mit einer Teftonfaserpackung (Herstefler Fa- Franken) 
versuchswe^e nachgeschaltct Bei jedem der sieben Verscche worde die vom Coalescer sepaxerte waBnge 
Lssung aul ihren Salzgehalt analysiert Das Brgebms ist in TabeBe 1 rechts wiedergegebeiL M»i crkennt dafl 
auchhinter den te^wStufen+Ws 6 noch «dn erhebG<Aer Anteil Sakim Produkt verbbebenist d«> nut Hilfe des 
Coalescers entfernt werden kann. Die organische Phase erscheint aufgnmd der Abscheidunfswirknng des 
Coalescw «shon bei ESnsatz des Ctoalescers nach der 4. Stufe War, wohingegen die organische po^carbonathah 
tiee Phase beiderRepngtmgohne Coalescer bis nach dereSnifetrube bleibt 

Esseihkr darauf hingewiesen. daB die Analysendatea auf Gmnd leicht schwankender Betrieobcdingungen 
von Beispiel zu Beispiel schwankeiL Die Scbwankungen bewcgen sich jedoch ledigbch innerhalb tinerGreBgn- 
ordmmg wohingegen die wesentUchen Unterschiede zwischen den Vergleichsversuchsdaten >tid den erftt> 
dungsgemfi Sen Beispielen drei und mchr Gr6Bcnordmmffen betragen. 

sich zudem, daB der Einsatz des Coalescers am gunstigstea nachder4 Trennstufe erfot%t da don der 
Coalescer em cffektivsten arbeitet w . __ , 

Vemich^ die Abtrennung der Sake mit hydrophUen C^esc^adnmgen zu bewirl^^ Abscheidung 
der wlBrigf© Phase in der Lheratnr vorgeschlagen werdea brachten v6flig unziireichende Tremuygebnisse. 
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gg PatcntansprOchc 

1 Vcrfahrcn znr Remigung von Pofycarbonat, Copctfycarbonat oder Polyestercarbonat, ii*be$onderc von 
Polycirbonat. hcrgcstelh ufich dem Zweiphasengrenzfiadienverfahrcn von produktionsb«ojngten Verun- 
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reinignngen. dadurch gekctm^chaet, daB die aas dem Herstcflungsverfahrcn eAaMidjc^c^ aus 
poWcarbonathaltigen organischer Phase und safchaWger, wSBriger Phase va einer ersten Ttwnstufe in die 
waPhasen getrennt, die orgaalsche Phase anschlieflend mit verdflnnter Mtncralsaure zur Efttferating von 
ecgebf oenfalls verbliebenem Kataljsator vermischt uod gewaschen wird, das entstandene Zvaphasenp* 
mbch in einer Phaseotrennvomchtimg von der waBrigen Phase befreit wird, die veAlribeofce Polycarbo 5 
nafchattge organische Phase gegebenenfalls fiber dnen oder mehrere Coalescer geleitet winUur Befraung 
von anhaftendem sakhaltigem Restwasser cud anschlieBend die Polvcarbcmat-haltige organfcche Phase in 
mindes tens einem weiteren Wasch- und Trennvorgang erneut mit Wasser oder gegebenenfajfe vetdfinxiter 
Saure tiewaschen, in einer Trenuvorrichtung von der waBrigen Phase befreit and gegebenetfalls ineinem 
oder aj shreren hintereinander liegenden Coakscem von anhaftendem Restwasser befreit w*d> wobei afle 10 
verwen deten Coalescer mit einem Material mit starkbyarophober Oberflaehe gepadct and u'id mindestcns 
jedoch dnC^escerziirPhasentrcnnuiigeingcscWwn^ , 

2. Verfahren nach Anspnich 1, dadurcfa gekennzeichnet, daB die organische Phase dyrcfa <mndestens 3 
Wasch- and Treiinvocgacge gefllhrt wird bcvor sie fiber einen Coalescer geleitet wird 

3. Verlahren nach Anspnich % dadurch gekennzeichnet, daB die organische Phase durch<mnidestens 4 IS 
Wasch- und Trcnnvorgange geftfort wird. bevor de nach der Phasentrennvorrichtuiig fiber einen Coalescer 

I V^hren nach den Ansprltehen I bis 3, dadurch gekennzeichnet, daB die Coalescerpackm>? aus siEcium- 
beschM hteten Fasem, Polypropylene oder Potytetrafluorctbylenfasern besteht 

5, Vcrfohren nach Anspiiich4, dadurch gekennzeichnet, daB Poiytetrafluc^yfeirfasernals C*alescennate- 20 
rial verwendet werden. JAJ ^ , . . . 

& Vexfahren nach den Ansprflchen 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, daB das Treonen und Cc^lesoeren bd 
triner Tsmperatur von 30 bis 100*C durchgehllirt wird 

7. Verf ahren nach den Anspruchcn 1 bis 6> dadurch gekennzeichnet; daB als Phasentrenn^orrichtungea 
Trenn^efttBe, Phasenseparatoren, Zentrtfugen, ExtnUcpooskolonnen, eine Kombination au* Mischer und 25 
Ab$et2 (auk allein oder in Kombination unitreinander etngesetzt werden, 

8. Verf uhren nach den Anspruchen 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, daB die Temperatur cVr orgamschen 
Phase v&hrend der Wasch- und Trennvoi^Snge von 30 his 10Q*C betrfigt, die organische Phase aber vor 
dem Eolattf in den hydrophobcn Coalescer anf £ 25 0 Cgekfihhwird 

9. Verf ahren nach Ansproch 8, dadurch gekennzeichnet, daB die Temperatur dcr orgarischei* Phase von 30 30 
bis 50° C betrlgt und vor dem Einlauf in den hydrophoben Coalescer auf 5 bis 20° C gekfihlt wfcd. 
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